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Procedd pour la fabrication de produits pharmaceutiques et produits pharmaceutiques ainsi obtenus. 




L'invention conceme un proc6de pour la fabrication 
de produits pharmaceutiques, de type g6lule, compri- 
me, sachet, etc., par conditionnement de produits en gra- 
nules et/ou en poudre, en appliquant des vibrations de 
type ultrasoniques au niveau de Talimentation des produits 
en granules et/ou en poudre vers le dispositif mis en oeu- 
vre pour t'^laboration de ces produits pharmaceutiques. Le 
dispositif utilise comprend un emetteur d'ultrasons pr6vu 
au niveau du dispositif d'alimentatlon des produits en gra- 
nules et/ou en poudre vers le dispositif de conditionne- 
ment de ces produits pharmaceutiques. L'invention concer- 
ne enfin des produits pharmaceutiques obtenus au moyen 
d'un tel proced^. 




CH689109A5 



CH 689 109 AS 



Description 

Uinvention concerne un precede en vue de la fa- 
brication de produits pharmaceutiques. en particu- 
tier un procede pour la conditionnement de produits 
pharmaceutiques sous forme de gelules. compri> 
mes, pastilles, dragees, pilules, granules, sachets, 
etc. Dans la fabrication de tels produits il est no- 
lamment fait appel a des techniques de broyage, 
tamisage, melange et granulage et a des techni- 
ques de dosage, compression, encapsulation, ensa- 
chage, etc. toutes bien connues en sot dans la pro- 
fession. II est fait reference a cet egard a des 
ouvrages generaux, tel que Pharmaceutics. The 
science of dosage form design, Ed. M.E. Aulton, 
Churchill Livinstone, Edinburgh, London Melbourne 
and New York 1988. 

Ainsi, pour la fabhcation de gelules, de compri- 
mes ou de sachets, les composants en poudre sont 
d'abord tamises. melanges et eventuellement gra- 
nules pour obtenir des grains plus grands ayant de 
proprietes rheologiques meilleures. Ces poudres et 
granules ou granulats sont ensuite introduits dans 
I'entonnoir ou tremie de chargement des divers dis- 
positifs mis en oeuvre dans la fabrication propre- 
ment dite des gelules. comprimes ou sachets. La 
poudre ou le granuiat arrive ensuite par Tinterme- 
dialre de Tembouchure de la tremie au lieu ou ces 
differentes formes gal^niques sont elaborees ou 
rempties. II est alors essentiel que la quantite de 
produit sortant par unit^ de temps de I'embouchure 
de la tremie soit precise et constante afin d'assurer 
un dosage exact par unite de prise. D'ou {'importan- 
ce cruciale d une vitesse d'ecoulement constante de 
la poudre ou du granuiat. 

11 a toutefois ete constate dans la pratique que 
cet ecoulement est souvant perturbe par des phe- 
nomenes divers, difficilement contrdlables, tel que 
rinclusion d'air entre les particules de poudre ou de 
granuiat, le degre d'humidite des particules et leur 
agiomeration. adhesion et cohesion ainsi que les 
frottements entre elles et par rapport aux surfaces 
de transport. 

La presente invention a pour objet de remedier 
aux inconvenients rencontres dans I'etat de la tech- 
nique actuelle en procurant un procede nouveau 
pour la fabrication de produits pharmaceutiques de 
type gelules, comprimes, sachets, etc., et en off rant 
des produits pharmaceutiques de qualite amelioree. 

Le proced^ selon I'invention. destine a condition- 
ner des produits pharmaceutiques sous forme de 
gelules, comprimes, sachets, etc., par formulation 
de produits en granules et/ou en poudre, comprend 
Tutilisation de vibrations de type uttrasoniques, ap- 
pliquees au niveau de ('alimentation des produits en 
granules et/ou en poudre au dispositif mis en oeuv* 
re dans I'elaboration de ces produits pharmaceuti- 
ques de type gelule, comprime, sachet, etc. Les vi- 
brations de type ultrasoniques peuvent en particu- 
lier dtre appliquees au niveau de la tremie 
d'alimentation d'une geluleuse, d'une comprimeuse, 
d'une sacheteuse, etc. 

Le dispositif pour le conditionnement de produits 
pharmaceutiques de type gelule. comprime, sachet, 
etc.. utilise pour la mise en oeuvre de I'invention 



comprend un emetteur d'ultrasons, prevu au niveau 
du dispositif d'alimentation des produits en granules 
et/ou en poudre vers le dispositif elaborant ces pro- 
duits pharmaceutiques. 

5 Lemetteur d'ultrasons est de preference prevu 
au niveau de la tremie d'alimentation d'un dispositif 
de type geluleuse, comprimeuse, sacheteuse ou si- 
milaires. L'emetteur d'ultrasons peut par exemple 
etre plonge dans le granule present dans ou char- 

10 ge a la tremie d'alimentation de machines a fabri- 
quer des gelules, comprimes, sachets, etc. 

11 a ete constate que I'application de vibrations 
ultrasoniques au niveau de I'alimentation des pro- 
duits en granules et/ou en poudre engendre une 

15 amelioration surprenante de la vitesse d'ecoulement 
et des proprietes rheologiques du granule et/ou de 
la poudre. 

Sans voutoir limiter la portee de cette invention 
par une explication theorique quelconque, il sem- 

20 blerait que les vibrations transmises dans le granu- 
le et/ou la poudre permettent a chaque particule de 
prendre une place minimale, rendant ainsi le granu- 
le et/ou la poudre plus compacte. Comme les vibra- 
tions sont egalement transmises sur la tremie elle 

25 meme, le granule et/ou la poudre n'adhere pas aux 
parois et on obtient ainsi un granule/une poudre 
compacte avec de tres bonnes proprietes rheologi- 
ques, dans lequel/laquelle I'essentiel de I'air exce- 
dentaire a disparu. 

30 Les vibrations ultrasoniques semblent en outre 
provoquer une acceleration du mouvement des par- 
ticules au niveau de I'embouchure de la tremie, ce 
qui engendre un ecoulement accelere du granule 
ou de la poudre. 

35 II en resulte une production plus uniforme et une 
homogeneite plus grande, tant en ce qui concerne 
les teneurs en produits qu'en ce qui concerne la 
texture. On obtient done une bien meilleure qualite 
des produits finis a la sortie des appareillages de 

40 fabrication. 

En fonction des differentes formes gateniques 
pr§conis6s, la technique offre encore d'autres avan- 
tages: 

En ce qui concerne les gelules, etant donne que la 
45 poudre est plus compacte a la sortie de la trennie, il 
est possible d'utiliser un format plus petit des gelu- 
les, tout en obtenant une teneur uniforme en princi- 
pe actif; 

pour les sachets, le principal avantage reside dans 

50 la teneur uniforme en principes actifs; 

quant au comprimes, Telimination de I'exces d'air 
inclus dans les granules (qu'ils soient traites «a 
sec» ou "humides") evite les graves problemes de 
fissuration et d'eclatement des comprimes resultant 

55 de I'air emprisonne dans les granules/les poudres 
lors de la compression, Les comprimes obtenus 
sont plus solides et se brisent moins facilement. 

Selon une particularite supplementaire de I'inven- 
tion, les vibrations ultrasoniques mises en oeuvre 

60 ont de pr^f^rence une frequence entre 15 et 
50 kHz., plus particulierement une frequence de 
25/40 kHz. 

Les puissances mises en oeuvre dependent bien 
entendu de la dimension des equipement et des 
65 debits d'alimentation utilises pour la production de 



2 



3 



CH 6B9 109 AS 



4 



produits pharmaceutiques selon la presente inven- 
tion. En general ies generateurs d'ultrasons utilises 
auront une puissance nomlnale de 1000 a 16 000 
Watt. Les oscitlateurs peuvent etre de n*importe 
quel type commercialement dtsponible sur le mar- 
ch^, notamment du type submersible ou ^ plaques 
oscillantes. 

D'autres particularites. caracteristiques et nnodes 
de realisation pref6res de I'invention seront mis en 
evidence au moyen des exemples decrits ci-des- 
sous. It est toutefois a noter que les details specifi- 
ques enonc^s dans ces exemples ne constituent 
aucunement une limitation de la portte de I'inven- 
tion telle que definie aux revendications qui suivent. 

Production de comprimes 

Get exemple decrit la production de comprimes 
POLYFLAM (POLYFLAM est une marque enr6gis- 
tree appartenant k la firme Farmabel S.A.)» de 
composition: 

Natriumdiclofenac, Lactos, Anhydr., Cellules. Micro- 
crrst., Amyl. Maydis, Magnes. Stearas, Silic. DIoxyd. 
Colloid.. Cellulos. Acetylphtalas, Marcogot 6000. 01. 
Ricini, Opaspray Orange. 

Tous les ingredients du noyau sont passes a fai- 
ble Vitesse k travers un tamis no 24 228; le diclofe- 
nac sodique et Tamidon de mats sont m^lang^s 
dans un m^langeur biconique pendant 10 minutes. 
Ensuite on ajoute le lactose anhydre et la cellulose 
microcrlstalline au melange obtenu et on melange 
pendant 10 minutes. On ajoute le stearate de ma- 
gnesium et le dioxide silicique coiloTdal au melange 
obtenu et on melange pendant encore 10 minutes. 
C'est ce qu'on appite «la granulation seche». La 
poudre ainsi obtenue est mtroduite dans la tr^mie 
d'une comprimeuse de type B4 (25 stations) mise 
sur le marche par la socl^t^ Monesty. On insere 
roscillateur submersible k uttrasons d'un appareilla- 
ge de type ELMA MC dans cette poudre dans la 
tremie et on commence la fabrication de comprimes 
apres 10 minutes. On obtient des comprimes de 
quality exceptionnelle, poss6dant des caracteristi- 
ques de solidity nettement superieures k celles ob- 
tenues selon I'etat de la technique. 

Fxemlnle 2 

Production de capsules 

Cet exemple decrit la production de capsules 
DOXYTAB (DOXYTAB est une marque enregistree 

appartenant a la firme Farmabel S.A.). de composi- 
tion: 

Doxycyclini hydrochloridum, Lactosum, Talcum. 

La nature et le poids de chaque composant sont 
contrdlds avec precision. On pr6-m§lange I'hydro- 
chlorure de doxycycline et le lactose dans un tamis 
vibrant; ensuite on introdult le tout dans un autogra- 
nulateur de type MP4 de la soci6te Aeromatic AG, 
et on granule avec de Teau. On retire le granule et 
on le seche k 40^*0 jusqu'^ obtenir une humidity r^- 
siduelle d'une valeur de 1%. On ajoute le talc et on 

melange. On passe ensuite le granule dans un ta- 
mis vibrant. Le granule ainsi obtenu est introduit 



dans la tremie d'alimentation d'une geluleuse de 
type AZ30, mise sur le march^ par la societe Zana- 
si. On introduit instrument a ondes ultrasons (os- 
cillateur submersible d'un appareil ELMA MC) dans 
5 le granule et on laisse agir les ultrasons pendant 
1 0 minutes. Ensuite on met en route la geluleuse et 
on repartit le granule dans tes capsules. On obtient 
des capsules ayant un remplissage extremement 
dense» d'une homogeneite remarquable. 

10 

Exemple 3 

Production de sachets 

Cet exemple d^rit la production de sachets 
15 DOXYTAB (DOXYTAB est une marque enregistree 
appartenant k la firme Farmabel S.A, de composi- 
tion: 

Doxyxyclini monohydratum, Marcrogoli-stearas 
2000. Natrii-Carmellosum, «tutti frutti»» aroma, sweet 
20 dry synthet. aroma, Erythrosine, saccharose. Le 
saccharose est passd au moyen d'un tamis os- 
ctllant. 

On pre-melange la doxycycline, le saccharose et 
Tardme «sweet dry» au moyen d'un tamis vibrant. 

25 On introduit ensuite le tout dans un granulateur de 
type MP4 vendu par la soci6te Aeromatic AG. On 
prepare la solution granulante en dissolvant le poly- 
oxyethylene, le saccharose et le colorant dans de 
reau pr^chauffee a SO^'C. Apres la granulation on 

30 seche le granule pendant 30 minutes dans un s6- 
choir k 45<'C. On tamise sur un filet muni de 
mailles de 0,95 mm de cot6 et on seche k nouveau 
pendant 90 minutes. Le granule est ensuite pre-m^- 
lange avec le carboxym^thylcellulose sodique et 

35 • I'arome «tutti frutti», et on tamise k nouveau. On 
melange dans un tamiseur en V pendant 10 minu- 
tes. Le granule ainsi obtenu est introduit dans la 
tremie d'alimentation d'une sacheteuse de type 
BMX/A-BMX de la socidt^ Bosch. L'outil a ondes 

40 uttrasoniques (oscillateur submersible d'un appareil 
ELMA MC) est introduit dans le granule et mainte- 
nu en fonctionnement pendant 10 minutes. Le gra- 
nule est ensuite reparti dans les sachets. On ob- 
tient des sachets d une homog§n§it6 exceptionelle. 

45 

Revendications 

1. Proc6d6 pour le conditionnement de produits 
pharmaceutiques particuli^rement sous forme de 

50 gelules. comprimes, pastilles, drag^es, pilules, gra- 
nules ou sachets k partir de produits en granules 
et/ou en poudre, caract6ris6 en ce que des vibra- 
tions de type uttrasoniques sont appliquees au ni- 
veau de ralimentation des produits en granules et/ 

55 ou en poudre au dispositif mis en ceuvre dans t'ela- 
boration de ces produits pharmaceutiques. 

2. Procede selon la revendication 1. caract^ris^ 
en ce que les vibrations de type ultrasoniques sont 
appliqu6es au niveau de la tr6mie d'alimentation 

60 d'un dispositif de type geluleuse. 

3. Procede selon la revendication 1, caract6ris6 
en ce que les vibrations de type ultrasoniques sont 
appliquees au niveau de la tremie d'alimentation 
d'un dispositif de type comprimeuse. 

65 4. Proced^ selon la revendication 1. caract^risd 
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en ce que les vibrations de type ultrasoniques sont 
appliquees au niveau de la tremie d'alimentation 
d'un dispositif de type sacheteuse. 

5. Precede selon Tune des revendications prece* 
denies, caracterise en ce que les vibrations ultraso- s 
niques ont une frequence entre 15 et 50 kHz. 

6. Produit pharmaceutlque obtenu au moyen d'un 
precede selon Tune des revendications preceden- 
tes. 

10 
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Die f olgendan Angabon sind dan vom Anmelder oingerafchton Unterlagen entnommen 

(g) Wei&e, biaxial orientierte Polyesterfolie 

(§) Die Erfindung betrifft eine weiBe, btaxial orientierte Po- 
lyesterfolie mit mindestens einer Basisschicht B, die sich 
auf Grund ihrer spezlellsn mechanlschen Efgenschaftan 
sehr gut ala Deckalfolle. inabesondere ala DackBlfolie fur 
Joghurtbacher, algnet. Die Erfindung belnhaltetwafterhin 
ein Verfahran fOr dia Herstallung der Folia und fhra Ver- 
wendung. 
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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betriffl eine weiBc, biaxial orientierte Polycsterfolie mit mindestens eiaer Basisschicht B, die 
sich auf Gnind ihrer speziellen tnechanischen Eigensdiaften sehr gut als Deckelfolie, insbesondere als Deckelfolie fiir 
S Jogurtbecher eigoet Die Brfindung beinhaltet weiterhin dn Verfahien fiir die HerstdluDg der Folie und ibre Verweo- 
dung. 

[0002] Eine bdcannte Anwendung von biaxial orientierten Polyesteifolien sind Deckel B. Deckel fUr Jogurtbech^. 
Sie werden dort altemativ zu Aluminiunifolien eingesetzt. Bei Eteckeln aus Polyesterfolie wird deizeit im T^^sendichen 
zwischeo den zwei im Folgenden nMher beschriebenen AusfiihrungsformeQ unteischieden: 

10 ^im einen Ded^el^ die nur aus PolyesteifoLie bestehra. 

[0003] Derartige Deckel woxlen auf der Oberseite der Folie (= Aufienseite des Dedcels) bedrudkt und auf der Unter- 
seite der Folie (= Innenseite des Deckels) mit einem Lack versehen, mit dem die Deckel auf den Becfa^ geklebt werden. 
Zur Verbesserung der Haltbarkeit des Yogurts miissen sowohl der Becher als auch der Deckel geniigend Lichtsdiutz auf- 
weisen. Dies geschieht in der Regel durdi Einfarb«i der Materialien fiir den Deckel und fiir den Becher mit Utandioxid 

IS Oder mit anderen geeigneten Pigmenten oder Farbstoffen. Eine weitere, wichtige Forderung an die Deckelfolie ist, dass 
sie auf Gnind ihrer ausgewablten medianischen Eigraischaflen beim Abziehen vom Becher nicht delaminieit Die erfor- 
derlichen mechanischen EigenschafteD ediSlt die Folie duich die biaxiale Streckung und durdi eine entsprechend hohe 
Dicke. Die mechanischen Eigenschaften des Deckels (Steifigkeit, DurchstoBfestigkeit, ^^teneififestigkeit, etc.) verbesr 
sem sich mehr als proportional mit der Dicke der Folie, FUr die Deckelanwendung bei Jogurt habcn sich Polyesterfolien 

20 mit einer Dicke von 30 bis 100 ^m bewahrt. Anderersdts kann die Dicke der Folie nicht beliebig gesteigert werden, da 
mit der Dicke die Materialkosten anwachsen und die Siegeltackzeiten, d. h,, die Siegeltackzeiten wachsen quadratisch 
mit der Dicke, was aus wirtschaftlicher Sicht uneiwiinscfat ist. 

[0004] Neben den o. g. Deckeln, die nur aus Polyesterfolie bestehen, sind auch Deckel, die aus einem ^ferbund aus 
transparcnter, biaxial orientierter Polyesterfolie und P^er bestehen, bekannt. Beide MalMialien w^den mittels geeig- 

25 netem Kleber kaschiert und zu Deckeln yerarbeitet. Die erforderliche Steifigkeit des Deckels eigibt sich aus der Kaschie^ 
rung von Polyesterfolie und Papier zu einem dicken Laminat. Bd dieser Variante wild in der Regel die Seite der Polye- 
sterfolie, die zum Pawner hin zu liegoi kommt, mit Aluminium metallisiert. Hierdurch bleibt der metalkne Charakto: des 
Deckels Vergleich zum Dedcel aus Aluminiumfolie) eriialtra. Die andeie Seite der Polyesterfolie (AuBenseite dcx 
Folie, zeigt vom Verbund weg) wird mit einem geeigneten Kleber beschichtet, mit dem der Deckel dann auf den Becher 

30 aus Polypropylen oder Polystyrol geklebt wird, 

[0005] Die Vorteile voo Deckeln, die nur aus Polyesterfolie (ohne Papier) bestehen, liegra auf der Hand: 

- Der Deckel aus Polyesterfolie hat dne glatte, hoch glSnzrade Oberflicfae, die eine exzeUente Farbwiedeigabe ga- 

rantiert und daduich optisch sehr ansprechend wirkt 
35 - Die Folie hat im Vergleich zu konvendonellem Material eine bis zu 700% h5heie DurchstoBfesdgkeit, was einen 
wesentlich hoheien Produktschutz zur Folge hat. 

- Der Deckel ist leicht zu 6fihen, c^ine dass Fragmente des Deckels am Becher hangen bleibrai, wie es bei konven- 
tionellen Materialira beobachtet wird. Diese Eigenschaft wird insbesondere vom ^rbrauch^ geschMtzt 

- Die vollstandige Trennung von Becher und Deckel ist von gioBem Vorteil fUr die Rezyklierbaikeit der beid«i 
40 Materialien. Die Deckelfolie besteht aus thermoplastischem Polyestei; der exzellent lezykUerbar ist Das Produkt ist 

damit zugteich umweltsicher und umweltfieundlich. 

- Weiterhin ist die Polyesterfolie fiir die Deckelanwendung infolge ihrer hohen Steifigkeit und ihrem guten Gieit- 
venndgen (die Folie wdst entspredioid dem Anforderungspcofil niedrige ReibkoefKzienten auQ hervonagend ver- 
arbeitban 

45 - Aufierdem ist der Deckel absolut metallfiei. Dies garantiert ein sehr hohe Sicheifaeit bei der Metalldedekderung, 

die bei der HersteUung von Lebensmitteln immer h^ufiger angewendet wird. Mit der Methode kann damit der Antell 
an dem im FUUgut mthaltenen metalliscben BestandteUen mit hoher Genauigkeit bestimmt werden. 

[0006] Vbrarbeiter verwraden bestimmte Kriterien fUr die Weiterv«:aibeatung der FoUen zu Joghurtbechem. Die bei 
50 der HersteUung von Joghurtdeckeln iiblicher M^se angewandten Gx5Ben sind der sograannte R-^rt und das soge^ 
nannte Cnum* Verhaltois. Der R-Wert kann als Mafi fiir die Orientierung angegeben werden und wild dirdrt nach der Her- 
steUung der Folie in der Mittc der FoUenbahn gemcssen. Das Cnua-Verhaltnis bcschieibt die Oiienticrungsvertcilung Ober 
die Folienbahnbieite (das sogenannte BOW) und wird ebenfalls diiekt nach der HersteUung der FoUe gemessen, jedoch 
in diskreten Abstandeo iiber die gesamte Bieite der FoUenbahn. Bei transparenten FoUra w^den daneben noch die iib- 
S5 lichen Orientierungsmafie, wie die planare Orientierung ^ oder die mitdere Orioitierung n^y verwendet. Bevor die Fo- 
lien verarbeitet werden, werden die R-Werte und das Cmflx-Veihaltnis gcmessen. Bei transparenten FoUen Uegcn die 
Werte fiir den R-Wert in einem Bereich von 42 bis 48 und fiir das Cmax-Verhaitnis in einem Bereich von 2,2 bis 2.8. Un- 
tersuchungen an weifien FoUen haben gezeigt, dass diese Werte nicht von transparenten Folie auf die voriiegenden wei- 
Ben FoUen Qbertrag«3 werden kdnnen. Wcfdeo fllr weiBe Folie obige angegebenoi Werte eingehalten, so filhrt dies im 
60 aUgemdnen zu einer Delaminierung der FoUe. Die FoUe delaminieit in sich, sie reiSt in Dickeiuichtung ein, dsr RiB zer- 
st5rt die FoUe und die FoUe reifit weiter ein. 

[0007] Die oben genannten Eigenschaften werden von den nach dem Stand der Tfechnik bdtannten FoUen nicht in ihrer 
Gesamtheit erreicht So beschreibt beispielsweise die EP-A 0 605 130 eine mdirschichtige Folic fiir die Deckelanwen* 
dung, die mindestens eine opske Schicht aus kristallinem Polyester und mindestens eine transparente Schicht aus kristal- 
65 linem Polyester enth^t Weiterhin wird die FoUe durch einoi Defmnati<xis-Index bescfarieben, dear grbfi^/glelch als 
2S% sein solL Daneben kaim die Folie mit bestimmt^i Substanzen beschichtet wraiden, womit die AdhSsion zu Druck- 
farben und/oder Untra verbessert wird Als geeignete Substanzen werden bestimmte Acrylate aufgefuhrt tJber die R- 
Werte und das emax-VerhMltnis der FoUe gibt die Scbrifi keine Auskunfi. Eine nach der EP-AO 605 130 (Beispiel 1, 
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Langsstrecktempeiatiir ca. 80°C, Stredcverhaltms bd der Ongsstieckung 3.3) nachgestellte Folie deLamioieite, au£er- 
dem zdgte sie ein schlechtes Verarbeitungsveifaaltai, da sich die Folie nach dem Ausstanzen zu dea Deckeln curlte. Die 
von der Anmelderin gemessenen R-Weite und das emax- Verhaltnis dieser Folie iiegen aufierhalb dem in dieser Schrift 
beanspiucbten Beieich. 

[0008] Alls wiitschaftlicber Sicht ist es notwendig, die Kosten fiir die Herstellung von Deckelfolien permanent zu senr 5 
ken. Ein wesentlicher Hebel hierfur ist die Dicke d^ Folie. Fine geringeie Dicke des Deckels geht direkt einher mit einer 
Senkung der Matorialkosteo und nihrt auf Grund mediiger Siegeltackzeiten zu hSheien AbfMgeschwindigkeiten. IMe 
oben beieits ausgefiibrt, kann aber die Dicke des Deckels nicht beliebig verringert werden, da dies zu ^rarbeitungspio- 
blemen und zu Ptoblemen beim Abziehen des Deckels vom Becher fiihit. Deckel aus Polyesterfoiie niit zu geringer 
Dicke neigea zum Einreifien und zum Delaminieren. Hne Produktsicheiheit und der VbrteU der I00%igen Drennung von lo 
Deckel und Becher ist dann nicht mehr gegebeo. Die Gefahr des EinreiBens und der Delaminierung des Deckels virird de* 
sto gr56er, umso mehr Pigmente in die PolyesteifoUe eingearbeitet werden. Pigmente bildm in der Folie Schwachstellen, 
an denen die Zersttirung der Folien beim Abziehen vom Becher beginnt 

[0009] Aufgabe der Erfindung war es daher, eine weiBe, biaxial orientierte Polyesterfoiie fikr die Deckel- Anwendung 
berdtzustellen^ die sich gegenuber den filr diesen Einsatzzweck bekannten Polyesterfolien durch verbesserte Eigen- is 
schaften auszeichnen. Insbesondoe soUte die neue Polyesterfoiie dutch folgende Eigenschaftskombination gekenn- 
zeichnet sdn 



sehr gute Verarbeitbarkeit 

sehr gutes Abziehv^alten vom Becher, insbesondere 20 
keine Delaminierung und 
kdn Eu> und WsitraTeifien 
wirtschaftlicbe Herstellbariceit. 



[0010] Versuche, eine herk5mmliche transparente Folie, die sich nach ^rarbeitBrangaben filr die Aowendung als Dek- 2S 
kelfolie eignet, mit Rgmenten zu versehen, schdt^ten. Die Folie delaminierte beim Abziehen vom Bechei: 
[OOU] Geldst wild die Aufgabe durch eine weiBe, biaxial orientierte Polyesterfoiie mit mindestens einer Basisschicht 
B, die daduich gekeimzdchnet ist^ dass 

- der R- Wert kleiner als 45 daN/mm^ ist und 30 

- das ennx- Verhaltnis kkiner als 2.5 ist 



[0012] Der R Wert wild direkt nach der Herstellung der Folie in der \£tte der Folienbahn gemessen. Das eni^x* 
nis wild ebenMls direkt nach der Herstellung der Folie gemessen, jedoch in diskreten Abstanden iiber die gesamte Breite 
der Folienbahn. 35 
[0013] ErfindungsgemMfi ist die Folie durch einen niedrigen R-Wert gekennzeichnet. Der R-Wert ist ein MaB fUr die 
Orientierung der Folie und ersetzt im Fall der vorliegenden Erfindung die sonst liblichen OrientierungsmaOe An, r^v oder 
Ap. DiesB k5nnen nur bd ein^ transpaienten Folie gemessen werden, nicht aber bea dieser weifieD Folie. 
[0014] Der R- Wert der Folie wird in der Mitte der Foliebahn unter einem Wmkel von 45^ zur Mascbinenrichtung (MD- 
Richtung) gemessen und zwar einmal lechts zur MD-Richtung und das andere Mai links zur Mascbinenrichtung (siehe 40 
Messvorschrift auf Seite 16). Bd dieser Vorschrift wird beriicksichtigt (vgl. Fig« 1), dass bd Jogurtdeckeln die Folie iib- 
licher Weise unter einem Winkel von 45° zur Maschinrairichtung vom Becher abgezogen wird. 
[0015] Beim Herstellungspiozess des Deckels (Lackieren, Bedrucken, Stanzen] wird von der RoUe aus gearbeitet. Die 
Rollenrichtung (= Bahnrichtung) der Folie entspricht dabei dear Maschinenrichtung MD. Die Folienbahn wird dabei der- 
ail bedrudd^, dass die auszustanzenden Deckel entweder exakt in Mascbinenrichtung (MD) oder exakt quer zur Maschi- 45 
nenrichtung (TD) liegen. Daraus folgt, dass die Abziehrichtung des Deckels immer mit dem 45** Winkel zur Maschinen- 
richtung (MD) zusammenfdllt Aus ^esem Grunde ist es daher erfcvderlid!, den R- Wert unter einem Wnkd von 45^ zur 
Maschinenrichtung zu bestimmen. 

[0016] Es wurde gefunden, dass das Au&eiB- und WSdtmeiBv^alten des Deckels umso gUnstiger ist, je kldner deac R- 
Wert der Folie ist. AuBerdem ist daim die Tbndenz d^ Folie zum Delaminieren sehr geiing. Den Untersuchungen zur 50 
Folge betragt der R- Weit der erfindungsgem^Ben Folie wcniger als 45 daN/mm"^, bevorzugt weniger als 42 daN/mm^ 
und besonders bevorzugt weniger 40daN/mm^ Es wurde gefimden, dass im anderen Fall (R-Wert gr3Ber als 
45 daN/mm^) die Folie insbesondere anf^g gegeniiber EimeiBra und Delanunirarmg ist Dieser Naditeil muss dann 
iiber dne betrachtlidi groBere Dicke der Folie wettgemacht weid^ 

[0017] Wdterfain ist die «:findungsgemSBe Folie durch ein niedriges Cmu-Verti^tnis gekennzeichnet Das enm-Ver- 55 
h&ltnis wird in deiinierten Abstanden iiber die gesamte Bahnbreite der Masdiinenrolle gemessen. Wie bei der Messung 
des R- W^tes geschieht dies unter einem Winkel von 45° zur Maschinenrichtung (MD-Richtung) und zwar eirmial rechts 
zur MD-Richtung und das andere Mai links zur Maschiaenrichtung (siehe Messvorschrift auf Seite 16). In der Folien- 
bahnmitte ist das Cnua- Vearh^tnis nahezu eins und vergr5Bert sich in der Regel umso mehi; je nSher man zu den Fblien- 
rflndera gelangt Das Cnux- Veifa91tnis beschreibt die Eigenschaftra der Folie i3lber die Breite der RoUe, insbesondere die 60 
Anderung der Eigenschaflen geg^iiber der Mitte der Folirabahn. Nadi den vorliegenden Untersuchungen sind die an- 
wendungstechnischen \braussetzungen umso besser, je geringer das ejoj^-V^Mltnis ist 

[0018] Das enu-Vertialmis der erfindungsgemSBen FoUe betr&gt weniger als 2.5, bevorzugt weniger als 2.2 und beson- 
ders bevorzugt weniger als 2.0. Es wurde gefunden, dass im andoen Fall (cnua-VerhMltnis ist gr5Ber als 2.5) die Folie an- 
fSilig gegenOber EinrdBen und Delaminierung ist Dieser Nachteil muss dann fiber eine grQBere Dicke der Folie weuge- 6S 
macht werden, was aber unwirtsdiaftlich ist und auBerdem dkologisch nicht vertretbar ist 

[0019] Die Folie ist in der Regel elnschichtig aufgebaut Sie kann daneben aber auch mdirschichtig aufgebaut sdn. Fiir 
diesen Fall hat es sich als gUnstig erwiesen, den Schichtaufbau der Folie symmetrisch zu gestalten. \ft^ilhafte Ausfiih- 
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rungsfmnra tnehrschichtiger Folien sind beispielsweise ABA oder ACBCA, wobei unter A die aulkr^ Deckschichten, 
unter C die Zwischensdiichtoi und unter B die Badsschicht verstanden wird. 

[0020] Die Basisschicht B der Folie besteht bevorzugt zu mindestens 90 Gew.-% aus einem thermopLastischen Poly- 
ester. Dafiir geeignet sind Polyester aus Etbylenglykol und Tbrephthalsaure (= Polyethylenterephthalat, PET), aus Ethy- 

5 leaglykol und Naphthalin-2,6-dicarbonsaure (= Polyethyleo-2,6-naphthalat, PEN), aus 1,4-Bis-hydroxiniethylcyclohe^ 
xan und Teiephthaisiure [= Poly(l,4<:yclohexandimethylenterephthalat, FCDT)] sowie aus Etbylenglykol, NaphthaUor 
2,6-dicarbonsaure und Bii^nyl-4,4'-dicarbons&ure (= Poly^ylea-2,6hnaphthalatbibenzoat, PIQtJBB). Besooders be^ 
vorzugt sind Polyester, die zu mindestens 90 Mol-%, bevorzugt mindestens 95 Mol-%, aus Etbylenglykol und Tferepht- 
halsaure-Einheiten oder aus Etbylenglykol und Naphthalin-2,6-dicarbonsauiB-EinheitBn bestehen. Die rostlichen Mono- 

10 mereinhdten stammen aus anderen aUphadschen, cycloaliphadschen oder aromatischen Dioloi bzw. Dicarbonsauren, 
wie sie auch in der Schicht A (odor der Sducht C) vorkommen kcxuieaL 

[0021] Geeignete andere aliphalische Diole sind beispielsweise Diethylenglykol, THethylenglykol, aliphadscfae Gly- 
kole der allgemeinen Formel HCHCH2}a'-0H, wobei n eine ganze Zahl von 3 bis 6 darstellt Qnsbesond^ Pioparhl^- 
diol, Butan-l,4-diol, Pbntan-l,5-diol und Hexan- 1,6-diol) oder verzweigte aliphatische Glykole nut bis zu 6 Kohlenstoff- 
15 Atomeo. Voo den cycoaliphatischen Diolen sind Cyclohexandiole (insbesondere Cyclohexan-l,4-diol) zu nennen. Ge^ 
eignete andere aiomadsche Diole entsprechoi beispielsweise der Formel HO-C6H4-X-C6H4-OH, wobei X fur -CH2-, - 
C(CH3)2% -CCCFaV, -0-, -S- odrar -SOr stdit Danebrai sind auch Bisphenole derFonnel HO-C6H4-C6H4-OH gut ge- 
eignet 

[0022] Andere aromatische Dicarbons^uren sind bevorzugt Benzoldicarbonstoen, Naphtalindicarbonsauren (bei- 

20 spielsweisc Naphthalin-1,4- oder l,6-dicarbonsaure)p Biphenyl-xX-dicarbonsauren (insbesondere Biphenyl-4,4'-dicar- 
bons^uze), Diphenylacetylra-x,x -dicarbonsauien (insbesondere Dipbenylacetylen-4,4-dicarbonsaure) oder Stilben-x,x - 
dicarbons&UFKi. \ixi den cycloaliphadschen Dicaibcms&uien sind Cyclohexan^caibonsauren (insbesondere Cyclohe- 
xan-l^-dicarbonsaure) zu nennen. Von den aliphadschen Dicarbonsauren sind die (C3-Ci9) Alkandisauren bes(^ers ge- 
eignet, wobei der Alkanteil geradkettig oder verzweigt sein kann. 

25 [0023] Die HersteUung der Polyester kann z. B . nach dem Umesterungsverfahien erfolgen. Dabei geht man von Dicar- 
bons^uieestem und Diolen aus, ^e mit den ublichen Umesterungskatalysatorrai, wie Zink-, Calcium-, lithium-, Magne- 
sium- und Mangan-Salzen, umgesetzt werdaL Die Zwischenprodukte w«den dann in Gegeowart allgemein tiblicha Po- 
lykondensadoDskatalysatoren, wie Antimontrioxid oder Utan-Salzen, polykondensiert. Die HersteUung kann ebenso gut 
nach dem Direktveresterungsverfahien in Gegenwart von Polykondensationskatalysatoien erfolgen. Dabei geht man di- 

30 rekt von den Dicarbonsauren und den Diolen aus. 

[0024] Filr eventuell vorfaandene Deckschichten A oder filr eventuell vorhandene Zwiscbenschichten C konnea prin- 
zipiell die gleichen Polymeie vorwendet werdm^ wie zuvor fUr die Basisschicht B beschrieben wurde. 
[0025] Zur Etzielung der voigenannten Eigenschaften, insbesondere der niedrigen Itosparenz und des gewiinschten 
Weifigrades der Folie, weiden zweckmaBigerweise in die Basisschicht B, eventuell aber auch in die vorhandenen ande^ 

35 ren Schichtra A und C die notwendigen Pigmente eingearbeitet Hierbei hat es sich als gtknstig erwiesen, Utandioxid, 
Calciumcaiboaat, Bariumsulfat, Zinksulfid oder Zinkoxid in einer geeigneten GroSe und in einer geeigneten Konzentra- 
tion zu verwraden, Bevcxzugt wild Utandioxid verwendet. Das Utandioxid kann sowohl vom Rutil-I^p als auch vam 
Anatas-Typ sein. Die Komgr5fie des Utandioxids liegt zwischen O.OS und 0,5 pm, bevorzugt zwischen 0.1 und 0.3 pm. 
Das Caciumcarbonat hat eine KomgroBe zwischen 0.1 und 2.5 ^m, bevorzugt ist jedoch eine KomgrbBe yoa 0.2 bis 

40 2.0 ixTtL Das Bariumsulfat weist eine KomgroBe von 0.3 bis 0.9 pm, voizugsweise eine KomgroBe von 0.4 bis 0.7 pm 
auf . Die Folie erfaalt durch die eingearbeiteten Pigmente ein brilliantes weifies Aussehen. Um zu dem gewilnschten ^\^B- 
grad (> 60) und zu der gewiinschten niediigen IVansparenz (> 60) zu gelangen, muss die Basisschicht hochgefilllt sein. 
Die Partikelkonzentradon zur Erzielung der gewQnschten niedrigen llransparenz liegt bei ^ 3 Gew.-%, jedoch ^ 
50 Gew.-%, vorzugsweise bd ^ 4 Gew.-%, jedoch ^ 45 Gew.-% und ganz bevorzugt ^ 5% Gew.-%, jedoch ^ 

45 40 Gew.-%, bezogen auf die Basisschicht der Folie. 

[0026] Zu einer weiteien Steigerung des WeiBgrades werden geeignete optische Aufheller der Basisschicht und/oder 
den anderen Schicht^i zugesetzt. Geeignete opdsche Aufhella sind beispielsweise ^ostaiux KS oder ^Eastobrite OB- 
1. 

[0027] Die Basisschicht B kann daneben zusStzlich iibliche Additive, wie bspw. Stabilisatoren und/oder Antiblockmit- 
50 tel enthalten. Vorhandene weiteie Schichten A und C enthalten zweckmafiiger Weise zusatzHdi Ubliche Ad(£tive, wie 
bspw. Stabilisatoren und/oder Antiblockmittel. Sie werden liblicher Weise dem Polymer bzw. der Polymermischung be- 
reits y<x dem Auf schmelzen zugesetzt. Als Stabilisatoroi weiden beispielsweise Phosf^orverbindungen, wie Phosphor- 
sMuTB oder Phosphors aureester, eingesetzt 

[0028] lypische Antiblockmittel (in diesem Zusammenhang auch als Pigmente bezeidmet) sind anoiganische und/ 
ss odea: organische Partikel, bdspielsweise Calciumcarbonat, amorphe KieselsSure, lUk, Magnesiumcarbonat, Bariumcar- 
bonat, Caldumsulfat, Bariumsulfat, Lithiumphosphat, Calciumphosphat, Magnesiumphosphat, Aluminiumoxid, LLP, 
Calcium-, Barium-, Zmk- oder Mangan-Salze der eingesetzten Dicarbonsauren, Utandioxid, Kaolin oder vemetzte Po- 
lystyrol- oder Arcrylat-PartikeL 

[0029] Als Andblockinittel kdmien auch Mischungoi yoa zwei und mehrnen vorschiedoiffl Antiblockmittehi od^ 
^ Mischungen von Andblockmitteki gldch^ Zusammensetzung, aber unterschiedlicher Partikelgr5Be gewMhlt werden. 
Die Antiblodonittel und die Hgmente fiir die Rridung des gewiinschten Weifigrades und der niedrigeren IVansparenz 
der Folie k5nnen den einzelnen Schichten in den jeweils vorteUhaften Konzentradonen, z. B. als glykolische Dispersion 
wahr^d der Polykondensadon oder Qber Masterbatche bei der Extrusion zugegeben werden. 
[0030] Die Gesamtdicke der earfindungsgem&Ben Polyestexfolie kann innerhalb bestimmter Grenzen variieren. Sie be- 
es trSgt 10 bis 150 pm, insbesondm 15 bis 125 pm, vorzugsweise 20 bis lOO pm, wobei die Basisschicht B einen Anteil 
von vorzugsweise 40 bis 100% an der Gesamtdicke hat 

[0031] Die Polymere fiir die Basisschicht B und fur die weiteren Schiditra A und C werden getrennten Extrudem zu- 
gefQhrt Etwa vorhandffle Fremdkorper oder Vmmreinigungen lasseo sich aus der Polymerschmelze vor der £xtrusi<xi 
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abfiltrieren. Im Falle dner einschichtigra Folie wird die Schtnelze in einer MoDodiise zu einem flachen Schtnelzefilm 
ausgeformt Bei einer mehrschichtigea Folie weiden die Schmelzen in dner MehrschichtdUse zu flachra Schmelzefilmen 
ausgeformt und ubereinander geschichtet. AnschlieBend wird der Monoliln) oder der Mehrschichtfilm mit Hilfe einer 
Kiiblwalze und gegebenenf alls weiteren Walzen abgezogen und verfestigt 

[0032] Die Eifindung betrifft weiteiisin ein Veifahren zur HersteUuiig der erfindungsgemaBen Polyesterfolie nach dem 5 
an sich bekannt^i Extrusions- oder Koextrusionsverfahren. 

[0093] Ln Rahmen dieses Verfahrens wird so vorgegang^i, dass die Schmelze/den einzelnen Schichtra der Folie eat" 
spiechendw Schmelzen duich eine Rachdiise extrudiert/koextmdieit wird/werden, die so erhaltene Folic zur \ferfesti- 
gung auf einer oder mehreren Walze/n abgezogen wird, die Folie anschlielBend biaxial gestieckt (orientiert), die biaxial 
gestreckte Folie thermofixiert und gegebenenfaUs an der zur Behandlung voigesehenen Oberfiachenschicht coronar oder lo 
flammbehandelt wird. 

[0034] Die biaxiale Streckung (Qzientierung) wird im Allgemdnen aufbinander folgend durchgefiihrt, wobei die auf- 
einander folgende biaxiale Streckung, bei der zuerst langs (in Maschinenrichtung) und dann quer (senkrecht zur Maschi- 
nenrichtung) gestreckt wird, bevorzugt ist. 

[0035] Zunachst wird wie beim Extrusionsverf ahren/Koextrusionsverfahren Qbiich, das Polymere bzw. die Polymer- is 
mischung der einzebien Schichten in einem Extruder komprimiert und verfliissigt, wobei die gegebenenfaUs zugesetzten 
Additive berdts im Polymer bzw. in der Polymeimiscbung enthaltra sein kteiira. Die Schmelzen weiden dann gldch- 
zeitig durch eine Flachdiise (Breitschlitzdiise) gepiesst, und die ausgepresste mehrschicbtige Folie wird auf einer oder 
mehreren Abzugswalzen abgezogen, wobd sie abkiihlt und sich verfestigt. 

[0036] Die biaxiale Verstieckung wild im AUgemeinen-sequenziell durchgefuhrt. Dabei wird vorzugsweise erst in 20 
Langsricbtung (d. h. in Mascbineniichtung, = MD-Richtung) und anscblieBend in Queiricbtung (d. h. senkrecht zur Ma- 
schin^irichtung, = TD-Richtung) verstieckt. Dies fOhrt zu einer Qrientieiung d^ Molddilketten. Das Vferstrecken in 
Langsricbtung lasst sich mit Hilfe zweier entsprechend dem angestrebten Streckverhaltnis verschieden schnell laufenden 
Walzen durchfuhren. Zum Querverstrecken benutzt man allgemein einen entsprechenden Kluppenrahmen. 
[0037] Die Temperatur, bd der die Verstieckung durchgefiihrt wird, kann in dnem reladv grofien Bereich variieren und 25 
ricbtet sich nach den gewlinschten Eigenschaften der Folie. Im Allgemdnen wird die LSngsstreckung bei 80 bis 140°C 
und die Querstieckung bei 90 bis 150% durchgefQhit Das Langsstreckvertiditnis liegt allgemdn im Beieich von 2.0 : 1 
bis 6 : Ip bevorzugt von 2.5 : 1 bis 5.5 : 1. Das QumtreckveifaSItnis liegt allgemdn im Beieich von 3.0 : 1 bis 5.0 : 1, be- 
vorzugt von 3.5 : 1 bis 4.5 : 1. Vor der Querstieckung kann man dne oder beide Oberfl.ache(n) der Folie nach den be^ 
kannten Verfabren in-line beschichten. Die In-Line-Beschichtung kann beispielsweise zu einer verbesserten Haftung der 30 
Metallschidit oder einer eventuell aufgebraditen Druckfarbe, aber auch ziu: Verbesserung des antistatischoi Vorhaitens 
odea: des V&rarbdmngsvoiiaitens dieneiL 

[0038] Ftbr die Herstellung einer Folie mit sehr gutem Abzieh- und Delaminimingsveifaalten (die Folie darf beim Ab- 
ziehen uicht Delaminieren) ist es erfindungswesentlich, dafi der R-Wert kleiner als 45 daN/mm^ und das eQj^- Veifa^tms 
kldner als 2.5 ist. In diesem Fail ist die Festigkeit der Folie in Dickenrichtung so groB, dass beim Abziehen des Deckels 35 
vom Becher die Folie definidv nicht deiaminiert, bzw. nicht dnreiBt oder weiterreiSt. 

[0039] Es hat sich herausgestellt, dass die wesentlichen Emilussgi5l3en auf den R-W<^ und das Cnax- Vedialtms die 
Vdf ahrensparamet^ in der LMngsstreckung und in der Querstieckung sind, sowie die Standardr^Askosil^ (S V-Weit be^ 
vorzugt im Bereidi von 700 bis 900) des verwendeten Rohstoffes. Zu den Veifahrrasparametem gehoren insbesondeie 
die Stieckverhaltnisse in Langs- und in Querrichtung (Xmd und Xo'd)* die Strecktemperaturen in L&ngs- und in Querrich- 40 
tung (Tmd und Ttd) und die Folienbafangeschwindigkeit. 

[0040] Eihalt man beispielsweise auf einer Folienanlage R-Werte und e^-Veihaltnisse, die oberhalb der erfindungs- 
gem&Ben Werte liegen, so kdnnen erfindungsgemMfie Folioi beigestellt werden, indem man in der LSngsstieckung und in 
der Querstreckung die Temperaturen erhdht und/oder in d^ Ldngsstieckung und in der Querstreckung die Stredorarhdlt- 
nisse emiedrigt Ubliche Werte fiir die genannten Parameter bei nicht eifindungsgemafien Folien sind z, B. 45 
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strecktemperaturen 


100bis118'C 


100 bis 120 "C 


Streckverhdltnisse 


4.2 bis 5.0 


4.1 bis 5.0 



[0041] Bei den orfindungsgemMfien Fblira liegen die Tbmperaturen und $tieckv«:hdltnisse dagegen inneifaalb von Be- 
reichen, wie sie die untenstehende Tabelle wiedeigibt. ss 





Ldngsstreckung 


Querstreckung 


Strecktemperaturen 


120 bis 135 '0 


120 bis 140 °C 


Streckverhattnisse 


2.5 bis 4.0 


3.5 bis 4.0 



[0042] Ein wdteres Abs«iken des StreckverhSltnisses ist nachtdlig, da sich in der Folie Defekte zeigen, die uner- 6S 
wilnscht sind >^d beispielsweise das Mngsstreckverh^tnis unterhalb einem ^^ksti von 1.5 abgesenkt, so erhfllt man in 
der Folie Quersdilage, cUe man z. B . nadi dem Metallisi^n der Folie deutlich in d^ Metallschidit sieht 
[0043] Eihalt man beispielsweise mit einer Folienprodukdonsmaschine einen R-Wert von SO daN/mm^ und ein emu 
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VOD 3.0 mit dem Parameteisatz Xmd = ^-S und A/jp = 4.2, den Stiecktemperaturen in Langs- und in Qu^chtung s 
115**C und Ttd = 125^C, so erhalt man durch Erhohung da: Langsstiectaempcratur auf Tmd = IZS^'C odex dutch Erb6- 
hung der Querstrecktemperatur auf Ttd = li5^C oder durch Absenkung des Langstreckverhaltnisses auf Xmd = 3.8 oder 
durch Absenkung des Queistieckverhaltnisses auf Xtd = 3.6 ein R-Wert von 38. Obeiraschenderweise hat sich dabei her- 
5 ausgestsllt, dass durch diese MaOnahmen auch das Cq]^' Vedialtnis in den erfindungsgeniMfien Bereich gelangt (Gg^n - 
1.5). Die Folienbahngeschwindigkeit betrug hierbei 140 m/m in. Die aogegeben Tenq>araturai beziehoi sich bei der 
Langsstreckung auf die jeweiligen Walzentemp^raturai und bd der Quorstreckung auf die Folioitempearaturen, die mit- 
tels IR (infrarot) gemessen wuiden. 

[0044] Bei der nachfolgenden TbermolixLerung wird die Folie etwa 0. 1 bis 10 s lang bei einer Ibmperatur von ISO bis 
10 2S0^C gehalten. AnschlieBend wird die Folie in ublichor Wdse aufgewickelt 

[0045] Als genetelle Anweisung zur Erteichung des erfindungsgemSBoi R-Werts und des erfindungsgeniaBen emu- 
Verhaltnisses kann zweckmSfiiger X^ise so vofahien wexden, dass man - ausgehend vod einem Parameteisatz bei dem 
FoUe mit nicht erfindungsgemMfien R-Werten und emw- Verhaitnissen eihalten werden - entweder: 

IS a) die Strecktemperatur in MD-Richtung urn AT = 3 bis 15 K eihoht, bevorzugt um AT = 5 bis 12 K erhoht und be- 
sonders bevorzugt um AT = 7 bis 10 K erhoht oder 

b) das StreckverhSltnis in MD-Richtung um AX = 0.3 bis 0.8 eniiedrigt, bevcnrzugt um AX = 0.35 bis 0.7 emiediigt 
und besonders bevorzugt um AX = 0.4 bis 0.6 emiedrigt oder 

c) die Strecktemperatur in TD-Richtung um AT = 4 bis 15 K erhoht, bevorzugt um AT = 5 bis 12 K erhoht und be- 
20 sonders bevorzugt um AT = 6 bis 10 K erhoht oder 

d) das Streckveifaahms in TD-Richtung um AX = 0.3 bis 0.8 emiedrigt, bevorzugt um AX = 0.35 bis 0.7 emiedrigt 
imd besonders bevorzugt um AX = 0.4 bis 0.6 emiedrigt 

[0046] Sofcm zweckmaBig, konnen auch eine oder mehrere der obigen Mafinahmen a) bis d) miteinander kombinieit 
25 werden. Als besonders giinstig hat es sich dabei erwiesen, die Mafinahmen a) und b) miteinander zu kombinieien. 

[0047] Bevorzugt wird/werden nach der biaxialen Streckung eine oder beide Oberflax^3e/n der Folie nach dner der be^ 
kannten Methoden conma- oder flammbehandelt. Die Behandlungsintensit&t liegt im Allgemeinen im Bereich fiber 
45 mN/m. 

[0048] Zur Einstellung weiterer gewunschter Eigenschaften kann die FoUe zusatzlich beschichtet werden. lypische 
30 Beschichtungen sind haftvermittekide, antistatisch, schlupfverbessemd oder dehaslv wirlcende Schichten, £s bietet sich 
an, diese zusatzUcbe Schichten uber inline coating mittels wassriger IMspersionen vor dem Streckschritt in Querrichtung 
auf die Folie au&nibringen. 

[0049] Zur \^rbessemng der Drackfoibenhaftung empfiehlt es sich, wassrige Dispersionen zu verwenden, bd denen 
die WiricstofFe auf Basis von Acrylaten aufgebaut sind. Ki&c wiederum empfiehlt es sich, bevorzugt solche Aciylate zu 
35 verwenden, die nicht zur Gelbverfarbung des Regenerates fuhren. In diesem Zusammoihaiig wird hier ausdriiddich auf 
Beschichtungen verwlesen, wie sie z. B. in der EP-A-0 605 130 beschrieben sind. 

[0050] Die erfindungsgemSfie Folie zeichnet sich durch dne gute X^iarbdtbarlceit, insbesondeie ab» durch ein hervor- 
ragerKles Abzidiverhalten der Folie vom Bedier aus. Insbesondeire ist bd der erfindungsgem&BeD Folie die IbndeDZ zum 
Ein- und WeiterreiBen und zum Delaminieren aufierst gering. 
40 [0051] AuBerdem besticht die Folie durch dnen hervorragenden Weifigrad, der der Folie zusatzUch ein sehr atUrakti ves, 
werbewirksames Aussehen verldht. 

[0052] Bei der Iferstellung der Folie ist gewahrgeleistet, dass das Regraerat in eino: Konzentration von 20 bis 
60 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Folie, wieder dear Extrusion zugeflUut werden kann, ohne dass dabd die 
physikalischen Eigenschaften der Folie neimenswert negativ beeinflusst werden. 
45 [0053] Die nachstehende Ikbelle (IkbeUe 1) fasst die wichtigsten erfindungsgemaBen Folieneigenschaften noch ein- 
mal zusammen. 
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[0054] Zur Charakterisierung der Rohstoffe und der Foliea wuiden die folgenden Messwrale benutzt: 

Transparenz 

[0055] Die l^paieoz wird nach ASTM-D 1033-77 gemessea. 

WeiBgrad 

[0056] Der Weifigrad wird nach Bexger bestimmt, wobei in der Regel mehr als 20 Folienlagen aufeinander gelegt wer- 
den: Die Bestimmung des WeiBgrades erfolgt mit Hilfe des elektrischen Reniissioasphotometer^ "ELREPHO" der 
Finna Zdss, Obericochem (D^, Nonnlichtart C, Noimalbeobachtei: I>er WeiBgrad wird als WG = RY -f 3RZ - 3RX 

defioiert. 

[0057] WG = WeiBgrad, Rx, Ry, Rz = entspiechende Reflexionsfaktoren bei Einsatz des Y-, Z- und X-Farbmessfilters. 
Als Weifistandard wird ein Pressling aus Bariumsulfat (DIN 5033, Ibil 9) verwendet Bine ausfiitirliche Beschxeibung ist 
z. B. in Hansl Loos 'Tarbinessung% Verlag Beruf und Schule, Itzehoe (1989), beschrieben. 

SV(DCE),IV(DCE) 

[0058] Die Standaidviskositat SV (DCE) wird angelehnt an DIN 53726 in Dichloressigsauie gemessen. 
[0059] Die intrin^he Viskositat (IV) beiechnet sich wie folgt aus der Standardviskositat (SV) 

IV (PCS) = 6.67 . 10^ SV (DCE) + 0.118 



Oberflachenspannung 

[0060] Die Oberfl&chenspannung wurde mittels der so genannten Untenm^bode (DIN 53 364) bestimmt 

Glanz 

[OIMSI] Der Glanz wurde nach DIN 67 530 bestimmt. Gemessen wurde der Reflektorwert als optische KenngroBe fUr 
die Ob^^he eioer FoUe. Angelehnt an die Ncnmen ASTM-D 523-78 und ISO 2813 wutde der Einstrahlwinkel mit 20"" 
eingestellt Ein Lichtstrahl trifFt unter dem eingesteUten EinstraMwinkel auf die ebene PrQffiSche und wild von dieser re^ 
flektiert bzw. gestreut Die auf den fotoelektromschen Empfanger auffallenden Lichtstrahlen werden als proportionale 
elektrische GroBe angezeigt Der Messwert ist dimeosionsios und muss mit dem Einstrahlwinkel angegeben werden. 

Bestimmung des R-Wertes 



Folienstreifen 
links 




Folienstreifen 
rechts 



\ MD 

[0062] Der R-Wert der Folie wild duekt nach der Herstellung der Folie in der Mitte der Folienbahn gemessen . >Me die 
Skizze zeigt, weiden dazu 2 Folienstieifen von 15 mm Bxeite und 200 mm LMnge (lechts und links) jeweils unter 45° zur 
Maschinenrichtung aus der Bahnmitte der Folie herausgescbnitten und in ein Zug-Dehnungsmessger&t {z. B. Zwick, Ih- 
strcxi) eingespannt und gedebnt Der R-Weit wird unU^ Zugrundelegung foLgendo: Gleichung berechna: 
R-Wert = 1/3 X iayQ% ~ 00,2%) in daN/mm^ 

[0063] In dieser Gbichung haben die MessgidOeo (^30% und Co2% die folgende Bedeutung: 

a3o%, Zug^>annung in der Folie bei 30% Defanung, gemessen unter 45^ zur Maschinenrichtung (MD), einmal zur linken 
und einmal zur rechten Seite der MD-Ricbtung. 

<^o,2%f Zug^annung in der Folie bd 0.2% Dehnung, gemessra unto: 45^ zur Maschinenrichtung (MD), einmal zur linken 

und ^mal zur rechten Seife der MD-Riditung, 

[0064] Bel der erfindungsgemMBen Folie muss der R-Wert der Folie kleiner sein als: 
R-Wert < 45 daN/mm^ rechts und links. 
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• Bestinunung des 

[0065] Das Cmax- Vcrtiaitnis wird direkt nach der Herstellung der Folic tibear die gesamtc Bieitc der Folienbahn (iibcr die 
Breite der Maschineniolle) gemessen, Wie bei der Messung des R-Wertes wird auch das emflx-Verhaltms unter einem 

S Winkel von 4S° zur M^hinrarichtung (MD-Richtung) und zwar einmal rechts zur MD-Ridituiig und das andere Mai 
links zur Maschin^ariditung gemessen. In der Folieabahnmitte ist das emax -Verhaitnis nahezu eins und veigroBert sich 
umso mchr, je writer man von der Folienbahnmitte zu den Folienrindem gelangt. Der Abstand zwisdiai zwci Mess- 
punkten (in TD-Richtung, = Breitenrichtung der Folienbahn) betrSgt dabei iiblicher Weise 50 cm. Wie bei der Bestim- 
mung des R-Wertes werden auch hier 2 Folienstreifen von 15 mm Breite und 200 mm Lange (rechts und links) jeweils 

10 unter 45° zur Maschinenrichtung aus der Folienbahn herausgeschnitten. Die Muster weiden dann wiederum in das Zug- 
Dehnungsmessgerat (z. B. Zwick^Instron) eingespannt und gedehnt Das e„u»-V(aiigltms win) unter Zugrundelegung der 
folgenden GLeichung berechnet 

enuLx-Verfialtius = eiinkfa/erechts oder erechts/Elinks (welches definitions gemMB immer > 1 ist) 
e HnkH ist die ReiBdehnung der Folie unter 45° zu MD, links 
IS ^RchcB ist die RelBdebnung der Folie unter 45^ zu MD, lechts. 

[0066] Won der Definition her ist das emax- Verhaitnis immer gioBer als 1 . Bei der Messsung fiber die Folienbahnbreite 
folgt daraus, dass ungef^ fOr die erste Halfte der Bahn die erste Relation (ennb/erecfats) und fUr die zweite HSlfte der 
Bahn die zweite Relation gilt (en>r>it»/ EHnini) . Bei der erfindungsgemaBen Folie muss der R-Wert der Folie kleiner sein als: 
e„ux' Verhaitnis < 2.5, rechts und links. 

20 

Beuiteilung des Abzidiverhaltens der Folie vom Bech^ 

[0067] Die Beurtcilung des Abziehverhaltens der Folie vom Becher erfolgt visuell. Bei diesem PrOfverfahren wird die 
Folie (der Deckel) auf den Becher geklebt (Siegellack war Novacoate) und nach einer Lagerzeit (Aushartzeit) von 48 h 
25 vom Becher abgezogen. Das Abziehverhalten wird mit 

-H- (= gut) bewertet, wenn die Folie dabei weder einieifit noch delaminiert 
— (= schlecht) bewertet, wenn die Folie dabei einreifit und/oder delaminiert. 

Beispiel 1 

30 

[0068] Chips aus Polyethylenterephthalat (hergestellt uber das Umesterungsverfahren mit Mn als Umesterungskataly- 
sat<H:, Mn-Konzentradon: 70 ppm) wurden bei 150% auf eine Restfoichte von untoiialb 100 ppm gettocknet und d^ 
Extruder fiir die BafflsscMcht B zugefuhrt. £ben£alls wurden Chips aus Polyethylenteiephthalat und einetn FtiUstoff (H- 
tandioxid und Calciumcaibonat) dem Bxtruder fur die Basisschicht B zugefiihrt. 
35 [0069] £s wurde duich Extrusion und ansdilieBende stufenweise Orienderung in Langs- und in Querrichtung eine 
weiBe, einschiditige Folie mit einer Gesamtdicke von 65 pm hergestellt 

Basisschicht B 

40 92.6 Gew.-% Polyelhylenterephthalal mit einem S V-Wert von 800 

7.0 Gew.-% Tltandioxid (Qlombitan LW-S-U, der Fa. Sachtbben) mit einem mittleiem Ibikhenduichmess^ von ca. 
0.3 

OA Gew.-% Calciumcaibonat (^ydiocarb 70 der Fa. Qmya) mit dnem mittleren Ibilchendurchmesser von ca. L8 \asL 

[0070] Die HersteUungsbedingungen in dm einzelnen \^ahrensschritten waien: 
45 Langsstreckung: 

Ibmperatur: 80-125°C 

Langsstreckveifaaltnis: 3.6 

Querstreckung: 

TbmperaturSO-UST 
50 Querstreckverhaltnis: 4.0. 

[0071] Die Folie zeigte das gewOnschte Verarbeitungsverfaalten und insbesond^e das gewiinschte Veihalten beim Ab- 

Ziehen der Folie vom Becher. Die Folie reiBt nicht ein und zeigt keine Ibndenz zum Delaminieien. 

[0072] Die eraelten Folieneigenschaften derart heigestellter Fohsa sind in der I^belle 2 dazgestellt In Fig, 2 ist das 

^Rux'VerhSltnis iiber die Folienbahnbreite giafisch da^estellt. 

5S 

Beispiel 2 

[0073] Im ^igleich zu Beispiel 1 wurde nur die Rezeptur fur die Basischidit gedndert: 
60 Basisschicht B 

93.0 Gew.-% Polyethylenterephthalat mit einem SV-Wert von 800 

7.0Gew.-% Tltandioxid (Hombitan LW-S-U, der Fa. Sachtleben) mit einem mittlerem Teilchendurchmesser von ca. 
0.3 ^m. 

65 

Vexgleichsbeispiel 1 

[0074] Im Veigldch zu Beispiel 1 wurden jetzt die Verfahrensbedingungra geandert 

8 
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LSngsstreckung: 
Temperatur80-118**C 
Langsstreckveifaaltms: 4.0 
Querstzeckung: 
Tbmperatur: 80-125°C 
Querstreckveifaaltnis: 4.0. 

[0075] Die Folic zcigte oichi das gewtinschte Verarbeitungsveihalten und insbesondere nidit das gewtinschte Verbal- 
ten beim Abziehen der Folie vom Becber. Die Folie idfit ein und zeigte eine hobe Tbndenz zum Delatninieien. 

lU>elle2 




3eispiel 1 
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Fatoitanspiuche 

1. WeiBe, biaxial oiiendeite Polyesterfolie mit mindestens einer Basisschicht B, diedadutch gekennzeicluiet ist, 
daB 

der R- Wert < als 45 daN/mm^ und 
das etnax-Verhaltnis < als 2.5 ist. 

2. Wdfie, biaxial orienti^te Fblyesteifolie nach Ans(»iich 1, dadurcb gekennzeichnet, dass der R-\^to ^ 
42 daN/tnm^ ist 

3. WeiBe, biaxial orientierte PolyesterfoLie nach Aospruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass das enm- Verfaalt- 
nis als :^ 2.2 ist. 

4. WeiBe, biaxial oiientieite Polyesterfolie nadi einem odea: mebreien der Ansprikhe 1 bis 3, dadurch gekennzeich- 
net, dafi die Folie dnschichtig ist 

5. WeiBe« biaxial orienderte Polyesterfolie nadi einem oder mehreien der Ansprilche 1 bis 4, dadurch gekennzeich- 
net, dass es sich um eine symmetriscbe mehrschichtige Folie handelt. 

6. WeiBe, biaxial orientierte Polyesterfolie nadi einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis S, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Gesamtdicke der Polyesterfolie 10 bis 150 fun betiagt 

7. WeiBe, biaxial orientierte Polyesterfolie nadi einem oder mehieien der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeich- 
net, daB sie FQllstoffe in einer Konzentration yon mehr als 3 Gew.-% bezogen auf die Masse der Basisschicht der 
Folie, enthfllt 

8. WeiBe, biaxial orientierte Polyesterfolie nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die FiiUstoffe aus einem 
oder mehreren der folgendenen Materialien ausgewahlt sind: Calciumcarbonat, amorphe Kieselsgure, Iklk, Magne- 
siumcarbonat, Bariumcarbonat, Calciumsulfat, Bariumsulfat, Lithiumpho^at, Calciumphosphat, Magnesium- 
pbosphat, Aluminiumoxid, Lithiumfluorid, Calcium-, Barium-, Zink- od^Mangan-Salze der bei der Polyesterher- 
stellung eingesetzten DicarbonsMuren, Utancfioxid, Kaolin und PolytneipartikBL 

9. Verfahren zur Herstellung einer FoUe nach Anspruch 1, wobei man im Falle einer Monofolie die Schmelze und 
im Falle einer Mehrsduchtfolie die den einzelnen Schichten der Folie entsprechenden Schmelzen durch eine Rach- 
dtise extnidiert, im Falle einer Mehrschichtfolie koextrudiert, die so erhaltene Folie zur X^rfestigung auf mindestens 
ein^ Walze abgezpgen wird, die Folie anschliefiend biaxial gestieckt, die biaxial gestieckte Folie thennoiixiert und 
gegebenenfalls an der zur Behandlung voigesehenen Oberfl^henschicht corona- oder flammbehandelt wird, da- 
durch gdcennzeidmet, dass die biaxiale Streckung mindestens eine Streckung in Ungsrichtung der Folie (in Ma- 
schinenrichtung = MD-Richtung) und mindestens eine Querstreckung der Folie (senkrecht zur Maschinenrichtung 
= TD*Richtung) umf aBt und wobei im Vergleich zu einer Folie, deren R-Wert > 45 daN/mm^ und deren euux' 

Ver- 

haitnis > 2.5 ist, entwedor: 

a) die Strecktemperatur in MD-Richtung um AT = 3 bis 15 K efAi&lat ist oder 

b) das Streckverhaltms in MD-Richtung um AX = 0.3 bis 0.8 emiedrigt ist odex 

c) die Strecktemperatur in TD-Richtung um AT = 4 bis 15 K erhoht ist oder 

d) das Streckverhaltms in TD-Richtung um AA. = 0.3 bis 0.8 emiedrigt ist oder 
eine oder mdirere der obigen MaBnahmen a) bis d) miteinander kombiniert sind. 
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10. Verfahien nach Anspruch 10, daduich gekennzeichnet, dass entweden 

a) die Strccktemperatur in MD-Richtung bei 80 bis 130**C erfolgt oder 

b) das Streckvarhaltnis in MD-Richtung X = 2.5 bis 4.0 betr^gt oder 

c) die Strecktemperatur in TD-Richtung bei 90 bis 135°C erfolgt oder 
S d) das Streckverfaaltms in TD-Richtung X = 3 .5 bis 4.0 betragt oder 

eine oder m^srm der obigen MaBnahmen a) bis d) miteinander kombinieit sind. 
IL Verwoidung einer Folie nadi Anspiucb 1 als Deckelfolle. 
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